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Publication Title: 

NoriHonic surface-active agents and compositions in which they are present 
Abstract: 

The invention relates to non-ionic surface-active agents which correspond to the 
formula RO[C2H3(OZ)]R1 (I) In which R denotes a linear or branched, saturated 
or unsaturated aliphatic radical containing 4 to 20 carbon atoms, R1 denotes (1) 
a, preferably linear, alkyi radical, (2) a linear or branched alkoxymethyl radical or 
(3) an alkenyloxymethyl radical, the alkyI or alkenyl parts of these radicals 
containing from 4 to 20 carbon atoms,and Z denotes a polyether linkage 
corresponding to the formula in which &upbar& n denotes an average statistical 
value of 2 to 20 and A denotes (a) the group OH, (b) the group in which u 
denotes 0 or 1 , or (c) the group in which u dentoes 0 or 1 , the radicals R and R1 
containing a total of 12 to 38 carbon atoms, as well as to the derivatives of the 
above compounds which result from the reaction of ethylene oxide or glycidol 
with the OH groups/These compounds can be used, in particular, as base 
surface-active agents or as additives in cosmetic or pharmaceutical 
compositions. 
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La present e Inveotion a poor objet de nouveaux 
tenslo-actifs non ionlques, leur proc6d£ de prdparation et Xes composltlona 
les contenant. 

Une des grand es pr^ccupatlons* au cours de .ces 
5 demi^res anndes. des laboratoires pr^parant des compositions destinies au 
soln et au traltement de la peau et des cheveux, est de trouver des agents 
tenslo-actlfs utillsables comme prodults de base, comme vfliicuXeurs de 
prodults actlfs, coome exclpients ou comme addltlfs, qui solent pariEaitement 
blen tolfe^s par l*hoinme. 
1Q La demanderesse a, pour sa part dfija propose ™ . 

certain nonibre de prodults tenslo-actlfs, notamment des tenslo-actlfe non 
lonlques, pr€sentant dfija des progrfes par rapport aux prodults exlstants. 

Elle a dficrlt en partlculler dans sa deaiande de 
brevet fran^als N**2.401.187, la preparation de nouveaux ollgom&res sequences 
15 t^slo-actlfs, constltu6s d'une succession de motifs llpoidilXes et d^une 

succession de motifs hydroi^iles qui constltualent dfiji un progr^ sensible 
par rapport h l*£tat de la technique, notamment en ce qui conceme I'agrcssl- 
vlt€. Ces composes pr^sentent egalement des propriet^s de surface et de 
solublllte satis falsantes pour les applications vls^es. 

La demanderesse s'est r endue compte touCefols que, 
pour Xa raise au point de formuXes dlff^rentes, les proprietfis obtenues avec 
ce ^e de composes etalent parfols nettement Insuffisantes et plus precise- 
ment pour ce qui conceme le comportement dans I'eau ou en milieu hydroalcoo- 
Xlque. 

On attend par comportenient dans X*eau, la soXublXltd 
ou Xa faclXite de dispersion dans ce milieu ou encore la formation de phases 
mesomorphes lyo tropes - plus homog^nes et plus favorables h la preparation 
d' emulsions hulle dans l*eau ou eau dans I'bulXe, ou de meaabranes Xlpldlques 
susceptlbXes de vehlcuXer des substances actives. 

Ea partlculler, pour certalnes compositions cosmetlques 
ou pharmaceutlques, 11 est souvent trfes appreciable de pouvoir dlmlnuer le 
taux de composes alcoollques de Xa formnXe en augimentant Xa soXublXltd dans 
X*eatt des composes. 

La demanderesse a decouvert malntenant de nouveaux 
35 composes tenslo-actlfs presentant justement de ces points de vue des proprietes 
ameiiorees par rapport aux prodults decrits preced^ment. 

Les composes selon X' invention sont en effet pXus 
fadXement diapers ibXes dans X* eau ou pXus compX&tement soXubXes, et present«it 
generoXenient de raelXXeure proprietes emuXslonantes. 

XXs permettent par alXXeurs, beaucoup pXus faclXement 
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la formation de menibraiies lipidlqoes', appropri^es poor le transport de mold* 
cules actives. Pour des produits solubles en solutions faydroalcooliques, le 
. degr^ alcoolique peut sensiblement ^tre abaissfi grtee h 1 'utilisation des 
composes selon 1 'invention. 

5 Les composes selon 1' invention comportent une partie 

llpophile constitute de deux chaSnes grasses, relive h une partie hydrophile 
comportant des groupements tther et faydroxyle et ^entuellenent thiotther 
et/ou 8ul£oxyde. La demanderesse a constats qu'en s^parant et en purifiant 
la partie lipophile constitute par les deux chatnes grasses, on obtenait des 

10 produits prtsentant des proprittts amtliortes telles que celles indiqutes 
ci«*des8UB et notanment en ce qui cone erne la purett et la solubilitt^ sans 
parte au niveau de 1' activity de surface ni au niveau des proprittts biolo* 
giques par rapport k des composts du lO&nie type dont la partie lipoidiile Qoar 
porte des chaines grasses en nooobres variables, ces nombres ttant rtpartia 

15 statistiqueiaent autour d'une valeur moyenne comprise entre 2 et 10* 

La prtsente invention a done pour objet de nouveaux 
tensio-actifa polytthers polyfaydroi^lds h deux chaStnea faydrociaxbontes. Un 
autre obJet de 1' invention est constitut par le proctdt de preparation de 
ces composts. L' invention conceme tgalement les compositions cosmttiques 

20 ou pharmaceutlques destlntes au soin et au traitement du corps ou de la 
chevelure contensnt de tels con^osts tensio-actifs. 

- D'autres objeta de 1' invention ressortiront k la lumitee 
de la description et des exemples qui sulvent. 

I«e8 composts tensio-actifs selon 1' invention sont ess en- 

25 tiellement caracttrists par le fait qu'ils rtpondent h la formule X. 
R - 0 ^ C^H^ (O Z)-^ \ (I) 

dans laquelle R dtslgne un radical aliphatique lintaire on ramifits saturt 
ou Insaturt comportant 4 h 20 atomes de carbone ; 
R^ dtsigne (1) un radical alcoyle de prtftrence lintaire, 
30 (2) un radical alcoii^tthyle lintaire ou ramifit 

(3) un radical alctnylosqnn^tbyle, 
les pkrties alcoyle ou alctnyle de ces radicanx comportent de 4 & 20 
de carbone ; 

Z dtsigne un enchain ement polytther rtpondant & la formnle 



35 — ^ (C^H^O) (CH^A) 



H 



n 

dans laquelle n dtsigne une valeur statistique moyenne de 2 H 20 et A dtsigne 

a) le groupement OH, 

b) le groupement * £ - * CH2OH 
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dana lequel u d^signe O ou 1 

c) le groupement _ S CM^— V 



4- 
(O) 



u 



dans lequel u dSsLgne O ou 1. 
5 radtcaux Rl et R doivent compbrter au total 

un nombre d'ato«e de carbone comprls entre 12 et 38 et de pr«f«rence entre 
12 et 32, 

R d£8lgne dc pr€ffirence un radical hydrocarbon^ lin^aire ou raraiflfi et en 
particuHer choisl parml lea groupements butyle, hexyle, octyle, dtfcyle, 
10 dodficyle. t6trad6cyle. hexad^cyla, octadficyl*. 6thyl-2-h«qrle, hexyl -2 
d£cyle etc. 

Rl deaigne de pr«f6rence un radical choisi panni les groupements hexyle. 
octyle. dScyle. dod^cyle. t^tradScyle. hexad€cyle. octad^cyle, les radlcaox 
alcoxymithylc d6riw68 dea groupementa precidenta ou encore lea radlcaux 
6thyl-2 hexyloxy««hyle. hexyl -2 d«cyloxy««thyle ou octyl-2 dodficyloxyrrfthyle. 

Lea compoada de formule I sent ptipatAs auivant un pro- 
c6d6 en trots stapes. On prepare tout d'abord dana one premifere fitape lea 
cowpos^a de formule II . . ' ' 

dana laquelle R et R^ ont lea -.Smea algnificatlona que cell* lndlqu«» d-deaaua 
en faiaant r^agtr un alcool de fonoule ROH dana laquelle R i la mfime algntflcatlc 
que celle indiqufie .cl-deaaua avecun contpoB« de foznile, 

R. . " CH - — CH, 

dana laquelle le groupement Rl a la mSme algnlficatlon • que cd le 

indlquge cl-deaaua. Cette reaction eat r€alia«e en presence d'un catalyaeur 
acide au aena de Lewla tela que le trtfluorure de bore, le chlorure atannique 
ou le pentachlorure d'antlmolne, dana lea proportiona de 0.2 h 5X m poida 

30 par rapport & la maaae r^actlonnelle et a tme tfemperature compriae entre 20 

et 120-C et de preference entre 50 et lOO'C. Kile peut dgalement %tre r6alta6e 
en prfiaence d'un oitalyaeur alcalln tel que le aodlum ou le potaaalun. le m&- 
thylate, fithylate ou eertlobutylate de aodlum ou de potaaalum, dana dee 
proportiona de 0.2 ^ 15% par rapport h la loaaae r«actlonnelle et de pc€f«- 

35 rence de 0,5 & 10%, a unc temperature compriae entre 100 et 180»C et de 

preference entre 100 et 150'C. 

On opSre avec dea proportiona atoechiometrlquea d al- 
cool ROH et de compoae epoxyde ou de preference en priaence d'un exc&a de I'un 
dea deux reactifa. Quand I'alcool eat utllUe en exc&a, I'alcool qui n'a • 
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pas r^agi est '^IlmlA^ par dlstillaticm. Dans le c«8 Inverse • 
pik l*6poxyde^ est ea exc^s, 11 r^aglt c6iiq»I&tement en donnant des composes 
alcools^l plufiietirs chatnes lipophilea. 

II est ^ventuellement possible d'utlllser un hydro* 
5 carbttre allpbatlque ou aromatlque conme solvent bien que g^ndralement cela 

ne soit pas n^cessalre. Dans toxis les cas, les con^os^ de formule (II) sent 
purifies par distillation class Ique sous presslon r^dulte ou par distillation 
nolteulaire. 

Selon le sens d'ouverture du groupement ^poxyde on 

10 obtlent deux structures- . possibles pour les composes de formule (II) 

R-O-CHj-CH-Rj^ R-O-CH- R^. 

I ou I 

OH C^^OH 

(IIA) (IIB) 
^3 Dans la seconde gtape les composes de formule (ly .) 

R - 0 -^C^HlO y)-^ Rj^ (IV.) 

dans laquelle R et Rl ont les significations Indlqu^es cl-dessus et Y ddslgne 
m enchaXnement poly^ther de formule 

20 — 2^ W <°V> J n 

dans laquelle B d^slgne un atome d'halog&ne ou un groupement tertlo-butoxy^ 
n ayant la mtee signification, . que cl-dessus, sont obtenus en procddant 
h une plyaddltlcm d'.^lhalohydrine on de tertlobutyl glycl^rl^ther aveic un 
alcool gcas ft deux chatnes llpophlles de fovooule II« ces compost : 

25 Interm^dlalres 6tant trans formes sulvant des proc6d£s connus en eux-mtees 
pour obtenlr les coniposgs de formule (I) . 

Plus partleuliteement on prepare les compost de 
formule (IV) en falsant r^aglr des alcools h deux chatnes llpophlles de 
formule (II) avrec n molecules d ' dplchlorfaydrine* dSSplbroiDhydrlne ou de tertlobu 

30 glycldyldther en presence d*un catalysenr aelde et 6ventuellement d'un 

solir.ant. Les catalyseurs acldes sont cholsls de prdffeoce parml les. 
addes au sens de Lewis » tels que le triflnorure de bore, le chlorure stai^ilqae 
ou le pentachlorure d*antlmoine, dans des proportions de 0,2 ^ 5% en polds par 
rapport k la masse rtoctlonn die et k une ::enip^ature domprlse oitre 20 et 

35 120''C, et de pr^fdrence entre 50 et lOC'C. 

Les aolvants lorsqu'lls sont utlllsds, sont cholsls 
plus partlcull^rement parml les hydro carbures aromfttlques tels que le b^ztoe, 
le tolutoe ou le xyltoe ou les hydrocarbnres allphatlques comme I'hexane 
ou'l*heptane. De prdfdrence, la pr^paratlcm des composes de formule (IV) se 

^ ddrcmle en 1* absence de solvent. 
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n est possiMc dans le cas dc rutlllsation du tertlo- 
butyl glycidyiether, de procdder h l.i polyaddltion en presence d'un catalyseu: 
alcalin tel que par cxemple les inetliylate. fithylate ou teitlobutylatc de sodium 
ou de potassium ^ une temperature de 120 ft 180**C. 

Les n molecules d' epihalohydrine ou dc tertlo-butyl 
glycidyiether donnent lieu d la formation de melanges de composes comportant 
un nombre de motifs hologenes ou tertlo butoxy inferieur, egal ou superieur 
h la valeur n, celle-cl represent ant une valeur statistique moyeraie en 
nombre. 

Au cours de cette reaction, scion le sens d'ouverture du 
groupemcnt epoxyde on peut obtmir deux structures pour le motif haiogend 
representees toutes les deux par la forwule globale : 

-f- W ^^"a"^ — ]— 

et par les formules dev«loppees 

" (V) 



— £cH, CH ol- 



CH CH^- 



(VI) 



Blen que la proportion de motifs oyant la structure 
( V) soit la plus probable, il peut exister une certaine quantlte de motifs 
de • structure VL 

25 Selon la trolsifeme etape, la preparation des composes 

de formule I h partlr des composes de forwdfe ( IV) est effectuee lorsque A 
deslgne le groupemcnt Oil; 

(1) soit par chmiffagc des composes halogenes en presence d' acetate de sodium 
ou de potassium dans un solvent du type glycol ou ether de glycol, tels que 
par excmple 1» ethylene le propyliine ou le butyUne glycol, le diethyUne 
ou le dipropylfene glycol, ou le butyiether du diethyU^ne glycol h une tempe- 
rature de IBO'C a 190*C pendant 3^6 heures, puis apxha filtration des sels 
mineraux et elimination des solvents soua4>ression reduite, par saponification 
en presence de sonde ou de potass e concentree ou par alcoolyse dans le metha- 
n61 ou l"ethanol absolu en presence de rndthylate oud'Aylate de sodium ou de 
potassium, 

(2) soit par chauffage des derives polytertio butoxy cn presence d'acide fort 
commc des acides sulfo car boxy liqucs, I'acide sulfurique ou paratoluSne sulfo- 
nique h 8O-110"C. 



;46S780 



Les compost de 1' invention dans lesquels le 
groupement A d^slgne (b) ou (c) sont obtenus par reaction du thlo^thsnol 

ou du thloglyc^rol avec les con^s^ polyhalogte^s en presence de soude on de 
potasse, de solvents tels que I'^thanol, Vlsopropanol* le propanoic le 
butanol, I'^thylfene- , le propyl toe ou le butylfenp- glycol, le monom^thyl j 
£thyl ou butyl^tber de 1 ' ^thyltoeglycol et ^encuellement l*eiu* Les composds 
polythiodcher polyhydroxyl^s peuvent ensulte ^tre oxyd^ avec de I'eaii 
03^g£n6e & une temperature de 25 ft SO'^C en pr^ence ^entueHeneat d*acide 
ac^tique ou lactique. 

II r^sulte des deux types de structure (.V) et ColC) 
les deux formules d^velopp^es pour les motifs de foxvule (I) . 




(VH) 



(VITI) 



La presence slnultan^e de deux types de structure 
n'est en rlen pr^Judlclable quant aux propria:6s des prodults selon 1* inven- 
tion. 

Les compost de formule (I) selon 1' invention se 
pr^sentent g&i^alement sous la £6nae d'hulle« de ptee ou de clre. Ces coapoe^ 
seront, sulvont le noaibre d* atones de carbone de R et Rl et selim le nombre 
de motifs moyens n, plutdt llpophlles, dispersibles dans I'eau ou compl^tement 
solubles. Ainsl, moins le nombre d'atomes de carbone est grand et plus II est 
eiev^, plus les prodults seront hydrophlles. 

L*hydrophllle et la solubility dans I'eau des composes 
selon 1' invention peuroitetre augmenttesolt en gliminant par distillation mol6*- 
culalre les termes les plus lipophiles, solt en faisant r^aglr de I'oxyde 
d'ethyltee qu du glyddol avec les groupements hydrozyles, cette reaction 
pouvant etre rtelis^e dans les conditions habltuelles en pr^ence de cataly- 
seurs aclde ou alcalln et ^ventuellement de solvent s. , . 

Les composes selon 1* invention peuvent &tre utlllsds 
seuls ou en melange, en solution ou dispersion aqueuse ou hydroalcoollque, 
sous forme d'dmulsion eau dans l^huile ou hulle dans I'eau, sous forme de clre 
ou en aerosol, dans les proportions de 0,O5 & 80% et de prdfteence de -0,5 
h 50% par rapport au polds total de la composition. 

On entend par solution hydroalcoollque,des solutions 
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d'eau et d'un alcool infdrleur qui peut %tre de I'fithanol, un glycol ou un 
Sther de glycol. 

Les composes aelon IHm/entlon peuvent nbtiaiiBnent Stre 
introduiCs comme agent tenslo-actlf de base ou conme additif dans des composi- 
tions cosrafitiques ou pharmaceutiques qui peuvent se presenter sous forme de 
solution oudBdispers Ion aqueuseouhydroalcoolique, de crtoe, de la*i de compact 
de sticks ou condltionn^s sous forme d* aerosols. 

- ; lis peuvent %tre utilises comma agent 
nettoyant pour la peau ou pour la chevelure, comme moulllant, fimulsionnant , 
dispersant, solublllaant, surgraissant, ^llient, comme exclplent doux et 
Inerte ou comme llpides susceptibles de v&lculer des substances actives. 

A tltre d'exemple de compositions cosmfitlques, on peut 
clter notamment des shampooings, des rinses, des lotions de mise en plis» des 
prodults pour brushing, des compositions de permaaentes ou de colorations, des 
fonds de telnts, des lotions d^qulllantes pour les yeux, des lal^s dtoaquil- 
lants, des lalts corporals, des bases de maqulllage, des compositions antl- 
solalres, des crimes antltranspirantes ou dtodorantes, etc., 

Dans le cas o\i les' composes selon 1' invention sont 
utilises dans la preparation de v^sicules llpidlques, ils peuvent %tre ou non 
associes en vue de modifier la permeability de ces v^slcules h des alcools 
ou des dlols & longue chalne, ft des sterols comme le cholesterol ou du 
sitosterol et evavtuellementbien que souvent cela ne soit pas -necesaaire > - 
des substances chargees posltivement ou negativement, comme par exei^le, J.e 
dicetyl phosphate de sodium ou le chlorure -ou bromiure de diemthyl dloctadecyl 

Le fait que I'on puisse reallser des veslcules llpi- 
dlques entiferement non lonlques represents une grande orlginallte des 
composes de 1^ invention. 

Les compositions cosmetlques ou pharmaceutiques conte- 
nant un ou plusleurs prodults selon 1' invention peuvent contenlr en outre 
d'autres constltuants tela que des agents de surface non lonlques, anioniques 
cationiques ou amphotferes bien connus de I'etat de la technique, des hulles 
anlmales, minerales ou vegetales, des resines anioniques, cationiques non 
lonlques ou amphotfereshabltuellenent utUlsees en cosmetlque» des £11 tree 
solalres, des epalsslsaants, des opaclflants, des conservatewa, des parfums, 
des colorants, des solvents alcooliques lnf6rienrs, des agents de modification 
du pH, des sels mineraux, des substances actives pouvant avoir une action 
au niveau du traitement, du soln ou de la protection de la peau ou des cheveux 
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Les exemples sulvants soat destines h illustrer I'inveatlon^ans pour autant 

pr^ enter un caract&re llmltatlf • 

KXKMPLES DE PREPARATION PES CCTtPOSES 

5 a) I^^paration du compost repr^seat^ par la fbnsule 

C^^H^^ 0-£Cj^-OH 9 CH^ — -0 ^12^25 t«*™P^^ ^ ^ tableau 1) 

A 55% de dodScanol-1 (3 moles) vendu sous le nom d'Alfol 12» on ajoute 17g 
de liqueur -n^thanolique de nSthylate de sodium ft 6 meq/g. Le methanol est 
Sliming par chau££age h. 120^C sous presalon r€dulte« On ajoute ensulte en 

10 lh30 ft 150'C, sous atmosphere d* azote, 242g de dod^cyl glyddyl fitherd mole) 
Apr&s 4 heurs de chauf f age le taux de reaction, d^termln^ par dosage des 
groupements ^poacyde restants, est pratlquement quantltaClf. La masse rfiac- 
tionnelle eat lav€e av^ec 3 fola 800 ml d*eau 2t 90**C. Qci ajoute 170 ml 
d'lsopropanol pour facUiter la dfeantatlon. La phase organlque est ensulte 

15 chauf f6e sous presslon r^dulte. Apr^s Elimination du dod^canol en exc&s, le 
compost alcool A deus chatnes llpophlles est distill^ par distillation 
molEculalre k ISO'^C sous une presslon de 10 .-'vm de mercnre. 

XI se pr^sente sous la forme d'une clre blanche de 

point de fusion 40-41 
20 J>) Preparation du ipglange de^compotfgs r^pondanfe & la formula 

R - 0 C^H^O -^^^^^O (CH^OfflJ ^^'^ — \ (example 2A des tablMia^3 

S. d^slgne Cj^j^iS 

dfislgne Cj^^^^-O-C^ 

25 n dSslgne une valeur statlstlque £gale A 5. 

A 107g de compost prEparE prEcEdemrBit (0,25mole) on ajoute 0,7g d*6th6rate de 
BP^ puis, goutte h goutte, a 70®C en 2 heures, 115»5g d«€plchlortiydrlne(l,25 
mole). 

Le chauffage est malntenu encore pendant une heure 
30 aprfes 1' addition. Le d^rlvE polyfaalog£n6 est ensulte lav6 3 fots avec 250ml 
d'eau boulllante, puis d6shydrat6. 

Le prodult obtenn est ensulte reprls avee 19Qg de 
dlpropyltee glycol et 106g d* acetate de potassium (l»07mole) et chauf £6 h 
185®C sous atmosphtee d' azote pendant 6 heures* Apr^s filtration du chlorure 
35 de potassium et distillation du aolvantj le prodult est saponlfl^ en presence 
d'lm exe&s de sonde h 40% et lav^ 3 fols avec 20aiil d*eau boulllante cn 
presence de butanol -prlmalre pour' faclllter la separation de la pliase 
organlque. Aprfes distillation dea solvents eons presslon r^dulte, on obtlent 
un prodult qui se prfisente sous la forme d*une hulle brune soluble dans 
40 I'hulle de vaseline (H.V.) et dlsperslble dans l^eau. 
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Le poinC de trouble mesur^ A une concentration de matltee active de 5X dans 
du butyl dislycoi(BDG) & 25% dans l*eau est de aZ^'C. 
Preparation du composd de 1 ' exemple 5A 



9h 

CH 
I 



- OB 



?4 

^16^3 ' ^ S— CH^ CHOH — CH^OH 

A 48,4s (0,1 mole) de compost intertnfidlalre 5 fondu, cbtenu selon le 
10 proc^d^ d^crit dans le tableau 1, on ajoote 0,54 ml de SnCl^. Oa chauffe 
k 100*0, puis on ajoute goutte a sputte, 57, 5g d*€pichloriiydrlne<0,6raole> • 
On mainttet h 100^*0 poidant encore lh30 apr^s la fin de 1* addition. La 
reaction est alors pratlqu^ent complete. 

A lOlg de produit polychlor^ alnsi obtenu (580meq en chlore) on ajoute 
15 lOOg de cellosolve et 63g de thioglyc^rol (0,58mole). Qa chau££e la masse 
rdactionnelle a lOO'C puis on ajoute, goutte h goutte 58g de soude ft 40% 
CO,58mole). 

Apr^B 3 heures de chau££age & 10O-105*C, on ajoute 23Qg de n-butanol-1 et 
Iwe la masse r^actionnelle 2 fois avec environ 500d1 d'eau bouillante. 
20 La phase organique est ensuite chauff^e sous pression r^duite pour ^limlner 
les solvents. 

On bbtient alnsi une pSte ambr^e, dlsperslble dans l*eau. Le point de 

trouble mesurfi & 5% de mati&res actives dans du B.D.G. h 25% dans I'eau 

est sup^rleur h 100*C. 

25 Prdparation du compos6 de I'exemple SB 

^12^5 



O 
t 

CH - 



6 



30 ^16^3 " ^ O S - CHj - CHOH - CH^OH 

A 50 g (171meq en groupement thio^ther) de produit d^crit selon I'exemple 
N**5A dissous dans 50ml de methanol, on ajoute, goutte h goutte, 12, 2ral d*eau 
oxygignde h 158,6 volumes. 

35 On maintioit la temperature entre 30 et 45% -pendant lh30 apr^s la fin 
de 1' addition. 

Apr^s 24h h temperature ambiante, on ajoute 200mg de SO^Na^ pour detruire 
I'eau oxygdnee qui n'a pas r^agl, puis on dlstille sous pression riduite 
le methanol et I'eau. 

Le produit alnsi obtenu est une pflte transluclde, soluble dans I'eau. 



40 
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Preparation du compost de I'exemple 6A 
- 0 



SgH^y- CH - 0 — j- CH^ - CH 



I 



H 



A 34,5 g (0,15m) de compost interm^dlalre pr^par^ selon le procM^ d^crit 
pour l*exeiBple 2» on ajoute 3ml d*une solution de m6thylate de sodium dans 
le methanol h 6meq/g (18meq). 

10 Le methanol est distills sous press ion r^duite puis on porta la ten^ Mature 
& ISS'^C. On ajoute ensuite, goutte & goutte^ 7Qg (0,6aole) de tertlobutyl- 
glyddyl ether. Apr^.la fin de 1* addition^ on laisse encore 3/4d*heure & 
160*^ puis on lave le prodult obtenu 3 £ols avec son poids d'eau en presence 
d'HCl dllue* On deshydrate par chauffage, sous presslon redulte. On ajoute 

15 ensuite Ig d'aclde sulfoacdtlque et on chauffe h 100^ 110^0 pendant 
2h30» On note un degagenent gasemc d* Isobutyl&ne. 

Le prodult obtenu est mlsfen solution dans 70g de butanol-1 puis lanr^ 2 fois 
avec ISOml d'eau boulllante. 

Aprfes deshydratation, par chauff age sous presslon r^dulte, on obtlent un 
20 liquide brun, soluble dans l*eau« 

Le solution aqueuse obtenue & 5% de matitees actives linpide et visqueuse. 
Le point de trouble mesur^ h 0,5% dans I'eau dteindralis^e est de 70^C, 



11 



On prepare de la m%me fa^on que dans les exeoiples 
de preparation Indiqu^s ci-deasus les composes signal^s dans les tableaux 
qui sulveit dont les caract^ristlques sont representees dans les. tableaux 

I a 4. 

Les tableaux 1 et 2 ont pour objet la preparation 
de composes repondant a la fonoule II. Dans ces tableaux figurent la nature, 
. le poids et la quantite nolaire de I'alcool et du compose de fonmile III 
utilises, la nature du catalyseir et sa quantite, la temperature de reaction 
et les caracteristiques du produit repondant h la formule generale II ainsi 
obt«iu 

Le tableau 3 a pour obJet la preparation des composes 
repondant h la formule I en passant par 1 • intermediairc du compose de formule 
IV. Ce tableau definit la nature, le poids et la quantite molaire du compose 

II et de I'epoxyde utilises, la valeur moyenne n du nombre de motifs halogenes 
ou tertio-butoxy, la nature du catalyseur, la quantite utilisee et la tea^- 
rature de reaction, le catalyseur d'hydrolyse dans le cas de groupments 
tertiobutoxy, le solvent et le type de traitement (alcoolyse ou saponification) 
pour les derives polyhalogenes . 

Le tableau 4 regroupe les proprietes physiques des 
composes de formule (I) obtenus selon l"un des procedes decrits dans les 
exen^les de. preparation des composes 2A, 5A ou 6A. 

Dana ces tableaux, les abreviations et signes ont les 
sigh'ilEications suivantes : 

MeOHa designe le methylate de sodium en solution methanoliaue h teeo/e*. 

iso CgHj^^ designe un groupement ethyl-2 hexyle; 

ifio Cj^gH^j d^s^e^e un groupement hexyl-2 decyle; 

epi designe I'epichlorhydrine; 

S designe soluble; 

I designe insoluble; 

D designe dispersible; 

L designe louche. 

« point de trouKfe h 5% dans le butyl diglycol & 25X dans I'eau, 
B point de trouble & 0,5% dans I'eau, 

S « designe soluble aprfes elimination des cobiposes volatils par distillation 
moieculaire, 

BDG designe le butyl diglycol, 
DBG designe le diethylteeglycol 
DPG designe le dipropyUneglycol 
Pe indique le point d* ebullition 
Pf indique le point de fusion. 
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Les exemples suivants soat destines & lllustrer l^atilisation 



des composes selon 1' invention dans des fonsulations cosm^tiquea • 

CCagPSITIOH 1 

Base de maQnillaee H/E 

hulle de ^onmile •«•••••••' 22 g 

Cj^jHg^COO CHj - CHOH - CH^ - 0 - CH^ - CH - C^H^ 

Compost de l*exemple 3C de fomiule ••••• 7 % 

^16^33^ -f C2H3oJl.C2H30(CH^OlO^(H) ^ CH^O - CH^ - CH - C^B^ 

Ms 

n « 8 

Parfum et consetvateur ••• • 

Eau dgmlndralia^e stdrile i..qsp lOPg 

COMPOSITION 2 
Crtme de nult E/H 

>x7ristate d* isopropyle 40 g 

Compost de I'exemple 9B de formule •••• ...10 g 

C^^^ - CH - CH^O -^C2H30 C^n^OiCR^O^^ (H) 0^^1133 



Parfum et conservatcur • • • • " 

Eau dfinlnfealiede stteile --W g 

COMPOSITION 3 
Lalt corporel H/E 

Boile de vaseline Codes g 

Compost de X^exemple 8A de formule •. • •••• 7g 

parfum et conservateur ••• • ••Q^ 

Eau d^infiralisfie atteile W lOOg 

COMPOSITION A 
Crfeme de soln H/E 

Huile dlamande do\ice g 

Composd de I'exemple lOD de fonmle jlO g 

n » 7 

Parfum et conservatcur • 

Eau dfiminfiralls^e stirile • • • • qsp 100 g 
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COMPOSITIOW 5 

Lotion dgmaqulllante pour lea yeox 

Compost de 1' exenipXe 8B de formule • .4 g 

^8^7- ° W ^aV tCH2^„<« -7 C^gH33 • 

n «= 10 

5 Hexyltee glycol •••••• • 1 g 

Allahtolne 0,05 g 

Dihydrog^nophosphate de potassium • 0,1 g 

Qydrogteopiiosphate de dlpotassiun 3H20, * ...O^A g 

EthyX mercurlthlosalycllate de sodium •••••••• • •••••QS 

10 Eau d^mintealis^e sterile • ...;q8p lOQg 

Farfum QS 

COMPOSITION 6 
Composition humectante 



15 On melange 2g de composd de I'exemple IOC k 5g d'une solution aqueuse k 3% 
de glyc^ol. 

Apvka homogdn^lsation pendant 30 minutes & I'aide d'un ultra-disperseur, on 
obtlent une dispersion dec spherules* 

caMPOsinoH 7 

20 Composition antisolalre 

On melange Intlmement, H la teop^rature de 90**C, 4,8g de compost 13A et 
3s2g de cholesterol. 

On ajoute ensuite 20 g d'une solution aqueuse h 4% d'acide para-aminobensoX- 
que polyo3Ey6thyien6 k 25 moles d'oi^de d'^thyl^e. 
25 On laissd revenir le melange k tempteature ordinaire - sous agitation, puis on 
ajoute k nouveau 72g de solution aqueuse k 4X d' acide- para-aminobensoXque k 
25 moles d*oacyde d'^thyltee. 

Apr^s homog&i6isation pendant 30 minutes ft l*aide d*un ultra- diapers enr; on 
obtient des petites ^h^rules dont la taille moyenne est voisine du micron. 
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REVQiDl CATIONS 

1. >fglange de composds tensio acCifs non-loniques, caract^ris^s 
par le fait qu'ils r^pondent h la formule 

R - 0 £ CJd^ (0 Z)J- (I) 

^ dans laquelle R d^signe un radical aliphatlque lin^aire ou ramlfi^, satur^. 
ou insati^r^ comportant 4 & 20 atomes de carbone ; 
R^ d^slgne (1) un radical alcoyle de pr€f4rence lin^alre, 

(2) un radical alcoxyrodthyle lindaire ou ramifi^, 

(3) un radical alc6nyloxyin6thyle, 

10 lea parties alcoyle ou alc^nyle de ces radlcaux comport ent de 4 & 20 atomes 
de carbone ; 

Z d^slgne un enclialnemcnt poly^ther r^poi dant h, la formule 
(C2n30) (CH^A)^^^ : U 

dans laquelle n d^signe une valeur statlstique rooyenhe de 2 a 20 ct A desl- 
gne 

le groupement OU, 

les radlcaux R et comportant au total entre 12 et 38 atomes de carbone 
d€rlv^8 des composes Cl-dcssus resultant de la reaction d'oxyde d'fithyl^ne 
ou de glycldol avcc Ics groupemcnts OH, 

2« Melange de composes selon la rcvendlcatlon X, caract^rls^s par 
le fait que Ics radlcaux R sont choisis parml Ics groupcments butyle, hexy- 
le, octyle, decyle, dod^cyle, t^trad^cyle, hexad£cyle> octad^cyle^ 
fithyl-2 hexyle» hexyl-2 d^cyle et que les radlcaux Rj^ sont choisis parml 
les groupements hexyle, octyle, dficyle, dod^cylc, tetrad^^cyle, hexad^cylei 
octadScyle» Ics radlcaux alcoxym^thyle ddriv^a de ccs groupements ou parml 
les groupements dthyl-2 hexyloxym£thyle, hexyl-2 d£cyloxy-m€thyle, octyl-2 
dodScyloxym^thy 1 c • 

3, Composition destin^e.'a ^tre utilis^c en cosm6tique ou en 
pharroacle caract6ris€e par le fait qu^elle contient au iDOlns un compos6 
tel que dSf Inl dans les revendlcations let2 comme agent tenslo-actif. 
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A. Composition selon la revendication 3, caract^rls^e par le fait 
qu'elle contient en plus un ou pluisieurs adjuvants utllisables en cosm^tlque 
et/ou en phannacie choisls isr mi les tensio-actifs non ioniques, anioniques 
catibniques ou amphotfercs, les hulles mln^rales* animales ou v^g^tales, les 

5 r^sines anioniques, cationiques, non*loniqucs ou amphotdres, les filtres 
solaires, les ^paisslssants, les opaciflantSs les conscrvateurs, les 
parfumss les colorants, les solvents alcopliques« les agents de modification 
du pH, les sels min^raux, les substances actives ayant une action au niveau 
du traitement, du soin ou de la protection de la peau et des cfaeveux. 

10 5. Composition selon la revendication 3 se pr^sentant sous forme 

de dispersion de v^sicules lipidiques, dont la parol est constitute d*au 
molns un compost tel que dtflni dans les r ev end lea t ions 1- et 2, pouvant 
vdhiculer des substances actives en pharmocle ou cosmttique* 

6. Composition selon la revendication 5, caracttrlste par le 

15 fait que les composts dc formule X sont assoclts h des alcoals ou des diols 
d longue chalne, d des sttrols et tyentuellement des substances chargtes 
posit lyement ou ntgativement. 

7. Froctdt de prtparatlon des composts de formule (I) de la reven- 
dication 1, caracttrist par lo fait : 

20 1) quel* on precede h une plyaddltlon de n moles d' tplhslogtnure ou de TBGE 
par mole d'aleool gras de formule <II) 
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oO R et R|^ ont les islgalflcations Iridiqutes dans la revendication 1 pour 
former un^compost dc formule (IV) 

(IV) 



R - 0 —£ CJil^ QtJ- — 



"1 

oO Y dtslgne un enchatnement polytther de formule 



0& B dtslgne halog5ne ou tertlQbut.oxy, n, R et R^^ .ont les significations ' 

30 indiqutes dons la revendication 1, • 

. le compost intcrmtdlaire (IV) est trans formt 
en compost (I) par chouffogc vers 180-190*C des dtrivts polyhalogtnts en 
prtsence d*acttatc dc sodium ou de potassijum dans un solvant du type glycol 
ou tther dc glycol^ suivi d*unc saponification ou d'une alcoolyse ou bien 

55 par chauffage des dtrivts polytertlobutoxy en prtsence d'un acide -fort. 



23 



2465780 



8. Proc6d6 de preparation selon la revendlcatlon 7, caract6rle6 
par lefalt que I'on procSde dans un premier temps ft la reaction d'un 
alcool de formula ROH avec un composd a groupement «poxyde terminal 
de £omrule 



10 




eenee d'un catalyscur acidc a« basiquepour preparer comp 



9. Proced^ de preparation selon ies revendlcatlons 7 ou 8, 
caracterise par le £alt que pour augmenter I'hydrophllle des composes 

de formule <X) de l« revendlcatlon. I. on effectue une piyaddltlon d oxyde 
d'dthylfene ou de glycldol ft «. co«pos« de formule I en presence d'un 
15 catalyseur adde ou baslque et gventuellement de solvants. 

10. ProcSdS selon la revendlcatlon 7. caractfirlsd par le fait 
que dans la premlfere «ape on addltlonne 1 ■ «plhalohydrlne ou le TDCE 4 
I'alcool de formule (II) en presence d'un catalyseur aclde de Lewis, t «ne 
temperature comprlne entre 20 et WO'C en presence eventucUemcnt de 

20 solvant. , ^ \, ■, 

11. Precede selon la revendlcatlon 7. caracterlse par le fait 

que dans U premlSre dtape on addltlonne le TBGE H I'alcool de formule 
(II) en presence d'un catalyseur alcalln a une temperature comprise 
entre 120 et 180*C. 
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